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LES AROMES DES FRUITS
ET LEUR RÉCUPÉRATION
par P . DUPAIGNE
Institut français de Recherches fruitières Outre-Mer (I . F . A . C .)
Le i8 février i9S9, la Société Technique des Parfumeurs de France, sous la présidence de
M. Pierre A . DUBOIS, a tenu une séance au siège de l'Institut Français de Recherches Fruitières
Outre-Mer (I . F. A . C .) . Deux conférences étaient au programme
Activité de l'I . F. A . C . dans le domaine des huiles essentielles par Roger SCHWOB .
Les arômes naturels de fruits et le problème de leur récupération par P . DUPAIGNE .
La question des arômes naturels est primordiale dans le douiairne des fruits et de leurs dérivés, pour
lesquels la saveur est un facteur déterminant de la qualité . Très incomplètement connus jusqu'à présent
par suite des difficultés d'étude insurmontables, la connaissance de la nature chimique des arômes naturels
doit faire des progrès importants grdce aux moyens d'investigation puissants qui viennent d'étre
découverts . L'I . F . A . C ., déjà spécialisé dans le domaine des huiles essentielles, aborde maintenant
l'élude de ces produits particulièrement complexes .
C'est pourquoi ns u reproduisons ici le texte de l'exposé de P . DUPAIGNE .
Bien que les fruits soient des aliments d'un grand
intérêt au point de vue nutritionnel et diététique,
ils ne peuvent que difficilement constituer la seule
nourriture de l'homme en raison de leur composition
qui n'est pas équilibrée et manque en général de
matières grasses et protéiques .
Ils sont précieux surtout pour compléter par leurs
vitamines, leurs sels minéraux et leurs propriétés
rafraîchissantes une alimentation basée sur la viande
et les féculents . Mais cette raison de sagesse ne suf-
firait pas à les faire désirer par la grande majorité
des individus : c'est leur saveur particulièrement
agréable à l'homme qui explique leur succès .
A vrai dire, la saveur n'est pas la seule raison ; elle
est liée intimement à l'odeur qui la précède quelque
peu lorsque la sensation est perçue par le nez et qui
l'accompagne en même temps que la dégustation .
Cette qualité complexe n'a pas de nom en français
on pourrait l'appeler flaveur par traduction de l'an-
glais, et elle s'appliquerait évidemment à tous les
aliments .
Dans le cas des fruits le terme qui s'en rapproche
le plus est l'arôme ; l'odeur sera réservée au parfum
perçu par le nez . D'un autre côté la saveur perçue
par les papilles de la bouche est due aux composants
principaux du fruit : sucres, acides organiques, tanins,
sels, glucosides .
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Pour en revenir à l'arôme, il est provoqué par
l'odeur de composants qui se trouvent en très faible
quantité dans les fruits et que l'on peut classer en
composants hydrosolubles et composants liposolubles .
Pour l'analyste des services de contrôle, il convient
d'y ajouter les parfums synthétiques, éventuellement
utilisés pour renforcer l'arôme naturel (121) .
Les composants naturels peuvent être extraits et
concentrés par les mêmes méthodes que dans l'in-
dustrie des parfums de fleurs : par exemple fixation
sur un corps gras, ou entraînement à la vapeur, ou
épuisement par un solvant . Mais dans la pratique le
problème ne se présente pas de la même façon car,
contrairement aux fleurs qui sont jetées après épui-
sement, en général les fruits doivent être consommés,
l'arôme n'étant qu'un sous-produit de leur transfor-
mation ; ceci interdit les procédés qui épuiseraient
ou altéreraient la pulpe .
C'est pourquoi en définitive la récupération de
l'arôme des fruits, qui constitue une industrie nou-
velle, ne vise que les arômes volatils, entraînables
par une simple distillation .
Nous laisserons donc de côté les pratiques tradi-
tionnelles de parfumerie appliquées aux fruits, ainsi
que la distillation des fruits fermentés, la distillation
des marcs, la fabrication des liqueurs par macération
dans l'alcool ; de même nous ne parlerons pas de l'es-
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sence des écorces d'agrumes, bien que toutes ces pré-
parations aient aussi pour but de récupérer les arômes
des fruits .
Si l'idée est ancienne, la réalisation de la récupé-
ration des arômes volatils n'a été rendue possible que
par un perfectionnement technique permettant d'ob-
tenir la qualité avec des prix de revient acceptables ;
lorsque les confitures étaient cuites à l'air et les jus
de fruits concentrés à 1000, la contamination métal-
lique ou la caramélisation en modifiaient tellement
le goût qu'il aurait été inutile de les améliorer par un
parfum subtil . L'emploi de l'acier inoxydable et de
l'évaporation à basse température permet d'obtenir
maintenant des concentrés, des confiseries, des fruits
desséchés et même des poudres de bonne qualité ;
si les essences qui sont parties avec la vapeur d'eau
peuvent être concentrées et réincorporées aux pro-
duits, l'amélioration est considérable .
D'autre part ces essences peuvent être vendues à
part aux industries qui utilisent couramment des
arômes synthétiques de fruits : confiserie, patisserie,
boissons, sirops, pharmacie ; elles font l'objet d'un
certain commerce en Amérique depuis 6 ou
7
ans
(2, 9, 158, 186, 187, 15, 72, 134) et en Suisse depuis
peu (40) ; nous allons sans doute les voir apparaître
en France .
Composition des arômes volatils des fruits .
Avant d'aborder l'étude de la récupération de ces
arômes, essayons de faire connaissance avec ceux-ci :
de quels composants chimiques principaux sont-ils
constitués, en quelle proportion par rapport à la pulpe,
comment peut-on les identifier et les doser .
Il faut avouer dès le début que nos connaissances
sont encore très fragmentaires et incomplètes dans ce
domaine ; si les méthodes classiques d'analyse chi-
mique ont pu identifier depuis longtemps certains
constituants, comme le géraniol dans l'essence de
pomme (153, 156), on s'est aperçu rapidement que les
constituants identifiés n'avaient que rarement une
grande importance et que l'arôme était en général
fourni par un ensemble complexe de dizaines de com-
posants à doses extraordinairement faibles ; d'autre
part notre odorat est d'une sensibilité pour certains
corps bien supérieure à celle des méthodes d'inves-
tigation chimique : ainsi il peut déceler 2 mg de méthyl-
mercaptan à la tonne de produit (125) . Aussi les
méthodes modernes de séparation et de dosage
chromatographie sur colonne ou sur papier, chroma-
tographie en phase vapeur, spectrographie de masse
ou même filtration moléculaire, appliquées à l'étude
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des arômes, commencent à ouvrir de larges perspec-
tives dans la connaissance de ces produits . Mais qui
connaît la complexité de ces méthodes et l'équi-
pement considérable nécessaire comprendra que de
telles études, non seulement ne sont pas à la portée
des laboratoires moyens en Europe, mais exigent aussi
une collaboration entre équipes spécialisées et labo-
ratoires bien outillés .
Méthodes d'analyse .
La recherche complète se compose de quatre phases
successives qui peuvent s'effectuer par des spécia-
listes différents : isolement des matières volatiles,
concentration, épuration et identification des com-
posants. C'est évidemment aux États-Unis que les
conditions les meilleures sont réunies pour un travail
d'ensemble, mais on trouve déjà des résultats partiels
en Allemagne, en Angleterre, au japon ou en France,
à mesure que les laboratoires arrivent à s'équiper .
Ce n'est pas trahir un secret que d'annoncer que
l'I . F. A . C. va recevoir un appareil de chromato-
graphie en phase vapeur et nous pensons que le spé-
cialiste qui s'en servira augmentera nos connaissances
sur les arômes des fruits .
Ainsi que je l'ai indiqué, l'analyse des arômes fait
appel à des techniques différentes dont l'application
est délicate, puisqu'il s'agit de corps ayant des pro-
priétés chimiques et physiques très différentes et se
trouvant dans les fruits à doses minimes . En général
les procédés sont décrits ou rappelés par les auteurs
des travaux originaux ; pour donner un exemple,
Mehlitz (127) fournit en détail les explications néces-
saires pour l'identification par chromatographie sur
papier des arômes de pommes : - monoacides avec
le propanol, révélation au bromocrésol - séparation
des esters, traitement par l'hydroxylamine, chroma-
tographie avec le butanol, révélation au chlorure fer-
rique. Transformation des alcools en dinitrobenzoates,
chromatographie au méthanol-heptane, révélation
à la rhodamine. Transformation des aldéhydes et
cétones en 2,4-diphénylhydrazones, chromatographie
au méthanol-heptane, révélation à la soude .
Quelques auteurs, trop peu nombreux encore, ont
étudié spécialement l'adaptation des méthodes
modernes à l'analyse des arômes ; citons en premier
lieu la revue générale par Hewitt (94), puis Di-
mick (53) qui explique l'intérêt de la chromato-
graphie en phase vapeur pour le dosage des cons-
tituants des arômes naturels présents à dose très
faible, de l'ordre du p .p.m. et qui donne aussi le
schéma d'une cellule à conductivité thermique et
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du montage électrique à réaliser sans trop de frais .
Bernhard (34) utilise la séparation chromatographique
en phase gazeuse, mais pour l'essence de citron, et
l'identification au moyen du spectrographe en I . R .
Dans un travail datant de quelques années, Turk (177)
décrit l'adaptation de la spectrographie en I . R. et
de la spectrographie de masse à l'analyse des vapeurs
émises par les pommes et plus récemment les mêmes
techniques ont été appliquées par Stahl (172) pour
les vapeurs d'oignon .
Enfin, d'un point de vue plus technique dans le
but de l'utilisation par l'industrie, Guadagui (85) a
réalisé un petit appareil pour la séparation à basse
Sur la composition des arômes de fruits, je ne
reprendrai pas les travaux relativement anciens que
l'on peut trouver dans les ouvrages classiques : Bra-
verman (36), Cruess (49), Gildemeister (8o), Guenther
(86), Klein (11g), Paech et Tracy (147), je donnerai
seulement en bibliographie les travaux récents relevés
par le Centre de Documentation de l'I . F. A. C . et
quelques résultats selon les espèces .
En
1
949, Kirchner (115) a présenté une revue très
complète des résultats connus à l'époque sur la com-
position des arômes de pomme, cerise, orange, pêche,
ananas, framboise, fraise, raisin, citron et banane ;
aux fruits faisaient suite d'ailleurs de nombreux
légumes et des boissons stimulantes . Mc Glumphy (82)
deux ans plus tard a réuni les travaux parus avant la
guerre sur les principaux fruits .
Ananas .
Ce fruit a fait l'objet d'un travail bien connu de
Haagen Smit (87, 88, 89), montrant une grande diffé-
rence entre les fruits d'hiver, pauvres, et les fruits
d'été, riches en arôme ; voici les quantités trouvées
en mg/kg
acétate d'éthyle	
acétaldéhyde
alcool éthylique
isocaproate de méthyle
isovalérate de méthyle
n-valérate de méthyle	
caprylate de méthyle
acrylate d'éthyle
n-caproate d'éthyle	
AROMES NATURELS
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température des arômes volatils et leur évaluation
globale par la réduction du permanganate, et Brunner
(37, 38, 39) en Suisse a montré comment cette éva-
luation globale des arômes permettait d'estimer la
« force » d'une essence de fruit en solution dans l'eau,
et de contrôler la suraromatisation éventuelle des
produits de fruits . Pour ma part, je pense que la sépa-
ration en l'état de l'alcool, des esters et des aldéhydes
par saturation de l'eau au carbonate de potassium
donnerait une évaluation aussi bonne des solutions
hydro-alcooliques fournies par les appareils de récu-
pération d'arôme, et que le dosage serait plus facile
et plus court (59)
.
Ces résultats sont cités par Anonyme (Givaudan
(1g), Bedoukian (29), Bénézet (33), Khettry (113) et
Huet (100) ; ce dernier a constaté également de grandes
différences de parfum selon les saisons en Guinée,
le fruit le meilleur est récolté avant la saison sèche ;
au contraire en début d'hivernage l'arôme est moins
bon mais 2 ou 3 fois plus riche en alcool .
Banane.
Bedoukian (29) remarque que l'on sait peu de chose
sur les constituants de l'arôme naturel de la banane ;
Von Loesecke (179) a extrait au solvant une huile
jaune, visqueuse et d'odeur faible, avec un rendement
de 13 mg par kilogramme de pulpe. L'arôme contient
surtout des esters amylique, butyrique et acétique,
un peu d'acétaldéhyde et des traces d'alcools méthy-
lique et éthylique .
Fraise .
Ce fruit est sans doute celui qui a fait l'objet des
recherches les plus nombreuses, sans doute en raison
de l'intérêt économique d'une reconstitution exacte
de son arôme, et parce que les difficultés ont amené les
recherches à employer des méthodes d'investigation
très différentes .
Les premières recherches, par voie chimique tradi-
tionnelle, ont montré la présence de plus de 35 cons-
tituants ; mais le mélange en proportions équivalentes
des mêmes composés, synthétiques, ne donnait pas
l'arôme de la fraise (29, 47, 82, 101, 102, 164) .
Actuellement deux groupes publient le résultat
de leurs recherches ; le laboratoire régional de l'Ouest,
hiver été
2,91 118,6
0,62
1,35
6o,5
1 ,4
o,6
0 ,39
0,49
0,75
0,77
0,77
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avec Dimick et Corse, utilise à la fois les techniques
de concentration de l'arôme inspirées des travaux de
Philadelphie, poussant la concentration jusqu'au
1/2 oooeen volume, et les techniques de chromato-
graphie en phase vapeur mises au point pour cet
usage (48, 50 à 56) .
Une première fraction du distillat a donné les ré-
sultats suivants
éthanol	
esters
insoluble dans l'eau . . .
2-hexénal	
acétaldéhyde
méthanol	
acétone
acide n-caproïque
cide n-valérique	
acide n-butyrique	
diacétyle	
acide acétique	
45,5 P . P . m .
9,4
7,5
7, 2
4,9
4,7
2,7
1,5
o,8
0,5
0,2
o,'
Des fractions séparées sur colonne de silicone ont
été reprises sur colonne de carbowax. En particulier
l'insoluble dans l'eau qui représente 20 % de l'arôme
contient de nombreux composants indispensables
pour donner la sensation de fraîcheur du parfum de
la fraise : on cite les corps suivants
alcool isoamylique,
trans-2-hexène-ol,
n-hexanol,
acétate de trans-2-hexène-l-yle,
acétate de n-hexyle,
caproate d'éthyle,
cinnamate d'éthyle (trans-2-hexenal) .
Selon les auteurs, les travaux sont loin d'être ter-
minés .
L'école suisse [Firminich (164, 191)] estime que la
chromatographie en phase gazeuse est une méthode
utile pour des recherches complémentaires par sa
très grande finesse, mais qu'elle apporte des modifi-
cations dans la composition de l'arôme naturel, par
le traitement préalable de purification et par les hautes
températures indispensables . Le procédé préconisé
est la séparation chromatographique à froid sur
colonne et sur papier. On a pu ainsi mettre en évidence
des composés que ne révèle pas l'autre méthode,
comme les acides formique et propionique, montrer
que le diacétyle ne se trouve que dans les fraises déjà
altérées et que la proportion de 2-hexenal ne dépend
que de l'oxygénation des fraises pendant leur broyage .
Pomme .
Ce fruit fait aussi l'objet de recherches actuelles,
car son arôme se trouve dans le commerce . Les tra-
vaux les plus anciens datent de 1920 (153) et les tra-
vaux les plus complets sont ceux de Meigh (128, 129),
Mehlitz (127) et White (188) . On a même étudié
l'arôme spécial de la sauce de pomme (126) et celui
de la poire en conserve (124) et recherché l'impor-
tance du méthanol provenant de la décomposition
des pectines (26) .
Mehlitz rappelle que les auteurs précédents ont iden-
tifié 7 acides libres, 7 alcools libres ou estérifiés, et
ii aldéhydes ou cétones . Par chromatographie sur
papier, il donne la répartition approximative suivante
pour un arôme de pomme récupéré
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acide acétique	
acide formique	
acide n-caprylique . . .
acide propionique	
acide n-butyrique . . .
esters acétiques	
esters formiques	
alcool éthylique	
- n-amylique . . . .
- n-hexylique . . . .
- n-butylique . . . .
n-propylique . . .
acétaldéhyde	
acétophénone
formol	
acétone
+
752 mg/1 en
•
	
acétaldéhyde
111 mg/1 en
acide acétique
21o mg/1 en
•
acide acétique
• 512 mg/l en
alcool amylique
L'acétophénone ou méthylphénylacétone n'avait
pas été signalé et possède une odeur caractéristique .
Si je puis ajouter mon expérience personnelle, c'est
pour dire que la qualité de la matière première a une
influence considérable sur celle du produit : ainsi des
pommes de cidrerie mal triées donnent une grande
quantité d'alcool éthylique et d'acide acétique .
Orange .
• i
L'orange a été assez bien étudiée (36, 1uo, 115, 118,
145) . Évidemment ce sont surtout les huiles essen-
tielles provenant de l'écorce qui, faisant l'objet d'une
industrie et d'un commerce à part, sont les mieux
connues . Mais le jus d'orange possède aussi un arôme
volatil propre, distinct de celui des huiles ayant été
extraites en même temps que le jus et mélangées par
la machine (145)
Kirchner (118) a montré récemment que la compo-
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sition des arômes du jus d'orange est affectée par les
traitements et la conservation . Outre le d-limonène,
22 constituants de la partie liposoluble ont été iden-
tifiés ; parmi les essences hydrosolubles, on voit appa-
raître au cours du vieillissement du furfurol, du mé-
thanol, de l'alcool éthylique et de l'acide acétique ; en
outre le mauvais goût du jus mal préparé ou trop vieux
provient de précurseurs non volatils formés par dé-
composition .
Raisin .
Certains constituants de l'arôme du raisin, en par-
ticulier des cépages très parfumés comme le muscat,
sont connus par des travaux européens ou amé-
ricains (go, 96, 185) .
On sait par exemple que l'espèce V . labrusca est
caractérisée par l'anthranylate de méthyle, abondant
dans le cépage Concord (96, 154, 161) . Le viniféra
Zinfandel contient du n-butylphtalate (go) .
Dans le Muscat on a trouvé (185)
éthanol	 iii mg/kg
méthanol
3,7
n-butanol 0,03
3-méthylbutanol 0,01
n-hexanol	
0,49
cis-3-hexanol 0,26
acétaldéhyde 0,85
n-hexanal 0,03
2-butanone	 0,01
2-pentanone
0,01
2-hexenal 0,05
acétate de méthyle 0,08
caproate d'éthyle	
0,04
esters butyrique, laurique, valérique, ca-
proïque, caprylique, caprique	o,16
acétals	 traces
Bien entendu les constituants les plus abondants,
parmi lesquels l'éthanol toujours en tête, n'ont aucun
intérêt au point de vue aromatique . Pour une autre
espèce, V . rotundi/olia (112) les constituants sont à
peu près les mêmes ; autrement dit nous sommes loin
de pouvoir, avec des analyses encore trop incom-
plètes, réaliser des compositions synthétiques exac-
tement équivalentes au point de vue de l'odeur .
Framboise .
Citons Adam (25), après quelques travaux (35, 46)
et les recherches de Naves (r42) . McGlumphy (82)
avait identifié dans la framboise noire :
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- acides formique, acétique, benzoïque, hydrocin-
namique, - acétone, acétaldéhyde, diacétyle, benzal-
déhyde, aldéhyde iso-butyrique, mentone, catécol,
- alcools éthylique, isoamylique, butylique, isobu-
tylique, benzylique,
- menthol,
- acétate, acrylate et salicylate d'éthyle.
Il est probable que des recherches beaucoup plus
poussées ont été accomplies par les laboratoires
privés qui ne les ont pas publiées . On peut aussi
remarquer la pauvreté de la littérature en ce qui
concerne les arômes de fruits aussi communs et uti-
lisés que la pêche (155), l'abricot, la cerise (143) ou le
cassis (81) .
COMPOSITIONS SYNTHÉTIQUES
Bien que ce ne soit pas dans le cadre de cette étude,
je vais citer quelques auteurs qui ont donné récemment
des exemples de compositions aromatiques synthé-
tiques imitant les arômes de fruit. On pourra cons-
tater, lorsque le fruit est assez bien connu, que l'arôme
naturel et son imitation n'ont pas la même compo-
sition, et que les formules suggérées peuvent être
sans rapport visible .
Bénezet en 1948 et 1
95 1 (32, 33)
: agrumes, fraise,
framboise, cerise, ananas .
Janovsky (105) en 1955 : caractéristiques des pro-
duits à utiliser en mélange .
Katz en
1955
et 1957 (107, 1oS) : produits synthé-
tiques nouveaux pour réaliser les arômes de fraise,
framboise, cerise, pêche et pomme .
Wiggers (1go) en 1948 : mélange synthétique pour
l'ananas .
Anonyme (Givaudan) (ig) en 1958 : produits pour
imiter l'ananas .
Ainsi Jacobs (102) propose pour reconstituer le
parfum de la fraise le mélange synthétique suivant
acétate d'isosmyle	
y-undecalactone
benzoate de benzyle	
acétate d'éthyle
vanilline	
benzaldéhyde
ionone
géraniol
440
220
134
100
40
40
14
12
Par ailleurs, il cite une composition établie par
Bénezet qui comprend 32 substances, les unes synthé-
3
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tiques, les autres extraites d'autres plantes comme
la concrète d'iris ou l'essence de néroli . Katz (TO7) for-
mule un mélange synthétique bien différent, toujours
pour la fraise :
glycidate d'éthyle-méthyle-phényle 35
glycidate d'éthyle-méthyle-p-tolyle
	
Zz
TECHNOLOGIE DE LA RÉCUPÉRATION DES AROMES
Réalisations industrielles en Europe .
Dès avant la guerre, certains industriels avaient
remarqué que la concentration par évaporation en-
traîne les plus intéressants des arômes des fruits et
qu'une condensation partielle permet d'en récupérer ;
leur ingénuosité leur a fait adjoindre des systèmes
de condensation et rectification aux appareils à con-
centrer, et certains de ces appareils fonctionnent
encore (41, 42) . Un fabricant de concentreurs de Lille
continue à livrer, sur demande, un ensemble per-
mettant de séparer du distillat les parties plus vola-
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acétate d'isobutyle	
(3-ionone	
butyrate d'éthyle	
caproate d'éthyle
vanilline
aldéhyde amylique	
acétate de bornyle
tiles que l'eau ; nous avons pu voir en juillet dernier
un énorme appareil de ce type dans l'usine de Cole-
ford qui fabrique de grandes quantités de sirop de cassis
en Angleterre (43,
114) .
D'un autre côté, on peut dire que les désulfiteurs
à jus de raisin inspirés par les travaux de Nègre et
de Flanzy sont des appareils à récupération d'arôme,
puisqu'ils éliminent seulement le gaz sulfureux et les
incondensables, l'eau et les corps moyennement vo-
latils retournant dans le moût .
Enfin des constructeurs étrangers présentent depuis
quelques années seulement des installations com-
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FIG . 2 . - Lavage des incondensables
par l'essence refroidie .
piètes, en plusieurs formats, pour la séparation et la
rectification des vapeurs émises par les jus de fruits
au début de leur concentration (150) . Un certain
nombre d'usines en Suisse, Allemagne, et France
même en sont équipées .
Ces appareils sont basés sur les travaux du Labo-
ratoire Régional de Philadelphie dont nous allons
expliquer les principes .
L'I . F. A. C . a d'ailleurs contribué à diffuser en
Europe les résultats de ces travaux par des articles,
un compte rendu d'une Mission de Productivité aux
États-Unis en 19.51 (*) et la fourniture de documents .
Premiers travaux du Laboratoire de Philadelphie .
Deux auteurs, Milleville et Eskew, ont signé une
circulaire ronéotypée du Laboratoire en septembre
1
944 qui marquait un important progrès dans le
domaine de la séparation des arômes volatils : 1, 3,
(*) Anon. Rapport de la mission ~, Jus de Fruits » aux U . S . A
I . F. A . C. 1952
.
P . DuPAIGNE . Production des jus de fruits aux U . S . A . Embou-
teillage, mai-octobre x952, 12-14
.
P . DUPAIGNE . La production américaine des jus de fruits . Rev .
Gén. Froid, 30, 6, 531, juin 1953
.
P . DUPAIGNE . Voir réf . 58 et 6o .
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FIG . 3 . - Lavage des incondensables
par de l'eau glacée,
8
4, 130 à 136 . En effet il était d'usage de récupérer
ces essences par une distillation sous vide, pour
éviter leur dénaturation par la cuisson, en utilisant
au besoin une colonne à rectifier et une réfrigération
poussée pour la condensation ; or même en redistil-
lant plusieurs fois on n'arrivait pas à une véritable
concentration par les gaz incondensables . Pour éviter
cette perte il fallait au contraire éviter la dépres-
sion qui augmentait le volume et la vélocité des
incondensables ainsi que la volatilité des essences ;
aussi le premier appareil de Philadelphie est-il une
colonne à rectifier à pression atmosphérique classique
avec réchauffeur à la base et reflux en tête (Fig. i) .
La nouveauté tient dans le système de vapori-
sation ; ce n'est pas un bouilleur, mais un échangeur
de température dans lequel le jus passe à grande
vitesse et se trouve porté rapidement au-dessus de la
température d'ébullition, par exemple jusqu'à 1500
pour un jus de pomme ; une vanne de détente à la
sortie maintient une pression suffisante dans l'échan-
geur pour éviter l'ébullition et, passée cette vanne,
le jus chaud et décomprimé se trouve pulvérisé,
éclatant en quelque sorte dans un séparateur de
phases . Le jus est instantanément ramené à la tem-
pérature d'ébullition à pression atmosphérique, mais
il abandonne une certaine proportion de vapeur qui
4
WATER
Scrubbing
Tower
Cooler
- 133
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dépend seulement des calories accumulées, c'est-à-
dire de la température maximum atteinte . C'est cette
vapeur qui est rectifiée, car elle entraîne avec elle
tout ce qui est volatil .
Avec ce procédé, on peut aisément obtenir un arôme
rectifié au r/ioo ou z/15o, c'est-à-dire représentant
en volume ces fractions du volume de jus traité .
D'autre part le jus désaromatisé n'est pas altéré par
le chauffage, qui est très rapide, si on prend soin de le
refroidir aussitôt la sortie du séparateur .
La proportion de vapeur qu'il est nécessaire d'ob-
tenir varie selon les fruits ; elle est de 8 à Zo % pour
la pomme et 40 % pour le raisin, c'est-à-dire que les
arômes de la pomme sont plus volatils et plus faci-
lement entraînables que ceux du raisin .
FIG . 4. - Lavage des incondensables par l'eau de la colonne de rectification .
Fruits - Vol. 14, n° 3, 1959
Applications du procédé .
Le succès qualitatif du procédé a permis la mise au
point rapide de produits nouveaux, attendus par le
consommateur : les concentrés congelés de pomme
et de raisin . En effet le développement extraordinaire
des concentrés congelés d'orange (*) a incité les pro-
ducteurs de jus de pomme, raisin et baies à préparer
des boissons gardant aussi leur fraîcheur d'arôme, et
la restitution des essences séparées avant la concen-
tration en était le moyen .
On a donc préparé des concentrés au 1/4 en volume,
homologues des concentrés d'orange, pour la pomme
(*) P . DGPAIGNE
.
Application du froid aux fruits et dérivés
. Rev .
Gén . Froid, 28, 3, 229, 4, 341, mars-avril 195e .
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Photo : . - Evaporateur Kestner avec récupération
des arômes .
d'abord (4, 5, 12, 66, 67, 77, 108 1 , io8t, 18o), puis le
raisin (6, 64, 65, 68, 95, 98, 99, 193) puis bien d'autres
fruits : ananas (170), baies (62), fraise (12, 182),
cerise (23), pêche (61, 63), prunes (181), poire (79, 184)
et même oranges (78, 159, 16o, 192) . Comme le taux
de concentration pouvait être élevé, à condition de
réincorporer tous les arômes, les jus de pomme (60)
et de raisin (7, 69, 70) ont été présentés au 1/7 en
volume, ce qui représente un avantage notable dans
les frais d'emballage, de magasinage et de transport .
D'autres produits peuvent bénéficier de cette res-
titution des arômes ; ce sont en particulier les confi-
tures . Dans ce cas il n'est pas question de faire passer
la pulpe dans un échangeur, aussi on se contentera
de fractionner les premières vapeurs lors de la concen-
tration sous vide (22, 149, 176) .
Les gelées ont pu être traitées de la même façon ;
signalons un procédé de préparation continue des
gelées de fruits à partir de sirop de sucre, de solution
de pectine et de jus de fruit concentré dans lequel ont
été restitués les aromes naturels (17, 18, 20, 152) .
Enfin le dernier stade de l'évaporation est la
poudre ; sans parler de la sublimation, qui est encore
un procédé très coûteux (*), on arrive à préparer des
(*) P . DuPAIGNE . Dessiccation des jus de fruits parlyophilisation .
Fruits, ii, 1, 25 janv . 1956 .
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poudres de qualité acceptable par un procédé d'éva-
poration rapide sur une bande sans fin d'acier inoxy-
dable se déroulant dans un caisson maintenu sous vide
poussé ; la qualité des poudres peut être grandement
améliorée par l'adjonction d'essence naturelle, et
débarrassée le mieux possible de son eau, car ces
poudres sont très hygroscopiques ; on les conserve à
l'abri de l'air dans des boîtes renfermant un sachet de
sel hygroscopique qui absorbe en quelques semaines
les quelques pour cent d'humidité qui restent dans la
poudre à son emballage (71, 73, io6, 146, 168, 171,
175, 178) .
Arômes concentrés vendus en l'état .
J'ai indiqué dans l'introduction que ces produits
étaient déjà commercialisés à part ; si leur dévelop-
pement n'est pas rapide, c'est que leur mise au point
est encore à faire. Ce sont des dilutions dans l'eau,
transparentes et incolores, de conservation parfois
satisfaisante mais souvent très mauvaise et dont la
valeur réelle comme aromatisant est difficile à ga-
rantir ; d'autre part leur richesse en alcool éthylique
entraîne des complications administratives . Si l'on
arrive à éliminer complètement l'eau et peut-être
l'alcool, les produits se conserveront sans doute mieux,
4*
136 -
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mais leur puissance (et leur prix) obligera à prendre
certaines précautions lors de leur utilisation .
Transformations successives du procédé de
Philadelphie .
Des modifications ont été rapidement apportées
au schéma primitif, afin d'améliorer son rendement
et d'étendre son utilité à d'autres domaines (45, 74
,
84, 97, 136)
Le système de chauffage du jus a été modifié pour
éviter tout risque de colmatage ; il se compose main-
tenant de deux parties : un tube préchauffeur aussi
fin que possible dans lequel le jus circule à grande
vitesse et avec une grande perte de charge pour
empêcher les dépôts de se produire, puis après la
vanne détendeuse de pression, un tube surchauffeur
plus large dans lequel se vaporise le jus, sans à-coups .
Pour éviter toute perte de corps volatils avec les
gaz incondensables (air et gaz carbonique des fruits),
ceux-ci sont désormais lavés avant leur élimination,
dans une petite colonne remplie de fragments de tubes
et maintenue à oo . En effet certains jus, et surtout les
Juice and
Flavor
Concentrate
Feed
Fic . 5 . Fabrication continue des gelées de fruits
.
Steam
2~ °Fr
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déchets de l'industrie (peaux, trognons de poires ou
de pommes en conserverie) sont riches en gaz carbo-
nique ; le lavage de celui-ci permet de récupérer une
bonne partie des arômes les plus volatils, souvent les
plus parfumés . La colonne est lavée soit par de l'eau
pure glacée, soit par une faible portion, préalablement
refroidie, de l'eau éliminée à la base de la grande
colonne de rectification et qui peut encore contenir
des matières aromatiques peu volatiles (Fig . 2, 3 et 4) .
Enfin dans le cas où le fruit est trop délicat potin
être vaporisé à haute température, même pendant
un temps très court, ce système de lavage des gaz
permet de travailler sous un vide relatif qui permet
l'évaporation à température modérée ; aussi a-t-on
pu l'utiliser pour le jus d'orange .
Notons que le procédé, conçu pour l'industrie peut
aussi s'appliquer à l'échelle du laboratoire où il offre
l'avantage de fournir, puisqu'il marche en continu,
des quantités notables de distillat à un taux de con-
centration fort élevé .
L'appareillage tel qu'il était prévu pour traiter
une fraction assez faible (io à 20 °,;) de la matière
première et tel que nous pouvons le voir en Europe
Fruits - Vol . 14, no 3, 1959
n'est pas très encombrant . Mais tout récemment le
laboratoire de Philadelphie a publié une étude de
Eskew (75) montrant l'avantage dans le cas du raisin
et de la cerise de faire passer la totalité des vapeurs
émises pendant la concentration dans la colonne de
rectification, c'est-à-dire 8o à go % du poids du jus .
L'évaporation en un seul effet est presque instan-
tanée et donne un concentré à 72 % dans lequel
l'arôme, après récupération au I/I5b en volume, est
réincorporé . Des essais ont été faits avec cet appareil
volumineux sur la cerise, la mûre, la myrtille, la
pêche, la fraise, la pomme et le raisin et on aboutit,
semble-il, à une économie sur les investissements
normaux (récupération et concentration séparées) .
Travaux inspirés par ceux du Laboratoire de
Philadelphie .
J'ai indiqué que l'on commence à voir en Europe
des appareils industriels basés sur les principes
étudiés par Milleville et Eskew . Bien entendu ces ap-
pareils ont été précédés par des montages en verre
qui servent à la mise au point et aux essais de labo-
ratoire ; quelques usines en possèdent maintenant
en France .
Pilnik (15o) en fournit une photo et une équipe
japonaise donne un schéma et les résultats de ses tra-
vaux analytiques sur la pomme et le raisin (26, 27, 28,
141, 166, 167) . Après ces japonais, j'ai réalisé et décrit
un appareil de verrerie (58) qui a d'ailleurs subi des
modifications (60) et que je compte encore transformer
en utilisant comme échangeur de chaleurs une cloche
à spirale de flash-pasteurisateur . Pour l'analyse des
constituants des arômes, notons encore le séparateur
de Phillips (148), celui de Walker (183) et rappelons
ceux de Dimick (5o, 51) . Enfin pour terminer, quel-
ques brevets, n'ayant aucun rapport avec les travaux
du Laboratoire de Philadelphie, ont été pris par Ben
1 . Anon. New method devised for saving apple flavor. Fruit Prod .
J ., 26, r, 3, sept . 1946.
2 . Anon . Fresh fruit essences available for use as flavoring material .
Food Ind ., r9, 6, roi, janv . 1947 .
3 . Anon . Apple flavours . Flavowrs,
10,
5, 13, sep
. 1947-
4 Anon. Frozen apple concentrate may have commercial future .
West . Can . Pack.,
41,
1, 39, jan . 1951 .
5 . Anon . Frozen apple juice concentrate . West . Can . Pack ., 44, 3,
32, mars 1952 .
6. Anon. High density grape juice, full flavor
	
compactness .
Canner, rr5, 14, 14, cet . 1952 .
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(3o), Fessler (15, 76) et Keller (iii) et décrits dans
mon rapport au Symposium de Bristol (6o) .
Celui de Fessler permettrait d'obtenir un mélange
volatil débarrassé de l'eau, ce qui faciliterait sans
doute la conservation prolongée .
Intérêt des recherches à poursuivre .
L'industrie des arômes de fruits ne fait que débuter
en France ; il est certain que la réincorporation des
arômes naturels, si ceux-ci ne sont pas altérés, cons-
titue un progrès technique considérable dans le do-
maine des produits concentrés de fruits ; d'autre
part la production d'arômes naturels à partir de
matière première saines mais d'intérêt secondaire,
comme les déchets de conserverie ou certains écarts
de triage, fournirait au commerce un produit du plus
grand intérêt .
Bien entendu la nouvelle production doit être mo-
ralisée dès le début par une législation et un contrôle
appropriés, pour éviter par exemple la suraromati-
sation des jus ou concentrés, ou la vente de pro-
duits à une dilution ne correspondant pas à ce qu'on
en peut attendre .
En attendant, des sujets de recherche s'ouvrent
dans toutes les directions à la fois, car le produit
est nouveau et difficile à étudier ; en dehors des tra-
vaux analytiques sur la composition des arômes de
fruits qui exigent, comme on l'a vu, un personnel
qualifié et un matériel onéreux, il faudra poursuivre
des essais technologiques sur le rendement des appa-
reils, la qualité, la tenue à la conservation (144), le
mode de réincorporation dans les produits épais .
Je puis indiquer aussi que les jus de légumes nous
ont donné des arômes de stabilité et de puissance très
variables ; petit-être y aurait-il là aussi un sujet de
recherches intéressant, étant donnée l'extension de
l'industrie de conserve et de déshydratation des
légumes .
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